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® Verfahren zur Vorbehandlung von textilen Flachengebilden oder Garnen 

® Verfahren zur Vorbehandlung von textilen Flachenge- 
bilden oder Garnen, bei dem die Flachengebilde oder 
Game zur Entfernung der Faserbegleitstoffe mit einem 
Fluid behandett werden, dadurch gekennzeichnet, daB als 
Fluid ein uberkritisches Fluid verwendetwird. 
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Beschreibung 

Di vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Voibehandlung von textilen Flachengebilden oder Garnen gemSB 
dem Oberbegriff des Paten tanspruchs 1. 
5 FQrdi Herstellung von textilen Flachengebilden, d k Geweben oder Wirkwaren sowie fiir die Herstellung und \fer- 
arbeitung von Garnen, d L Multifilarnentgarne und Fasergarne, ist es erforderlich, bestimmte Faserbegleitstoffe gezi It 
auf die jeweils zu verarbeitenden Game aufzutragen und hierdurch beispielsweise das Rcibungsverhalten der Game, di 
Bestfindigkeit derselben gegenflber einer mechanischen Beanspruchung zu verbessem oder di elektrostatische Aufla- 
dungderGam zu verringem. Hierbei k6nnen diese Faserbegleitstoffe, die auch als Praparationen bezeichnet werden, in 
10 niedennolekulare und hochmolekulare Praparationen eingeteilt werden. 

Die niedennolekularen Praparationen, die tiblicherweise im Bereich der Gamverarbeitung bzw. zur Herstellung von 
Maschenwaren, wie beispielsweise Singlejersey oder Interlock, verwendet werden, besteben in der Regel aus einem Ge- 
misch aus einern Emulgator, wie beispielsweise einem ethoxilierten Addukt, mit einem Fett, Paraffinkohlen wasserstoff, 
Wachs. 

15 Die hochmolekularen Praparationen, die auch iiblicherweise als Schlichte bezeichnet und in der Regel vor dem \fer- 
weben der Game auf die Kette appliziert werden, lassen sich in natfiriiche hochmolekulare Produkte und synthetische 
hochmolekulare Produkte einteilen. Hierbei wird die Gruppe der natiirlichen hochmolekularen Praparationen im wesent- 
lichen von Starke, StSrkederivaten und Zellulosederivaten, wie beispielsweise Carboxymethylzellulose oder Methylzel- 
lulose, gebildet, w§hrend die Gruppe der synthetischen hochmolekularen Praparationen flberwiegend aus Polyacrylat-, 

20 Polyvinylacetat- und Polyesterharzprodukten besteht, wobei auch Mischungen von synthetischen und natiirlichen Prapa- 
rationen bekannt sind 

Die vorstehend genannten Faserbegleitstoflfe (Praparationen) mussen vor der weiteren Verarbeitung der Game oder 
Fldchengebilde, beispielsweise vor dem Farben, Drucken oder AusrOs ten, entfemt werden. 
Zur Entfernung der zuvor genannten Faserbegleitstoffe sind im wesentlichen zwei \ferfahren bekannt, die sich durch 
25 das jeweils verwendete Behandlungsfluid unterscheiden. So werden iiblicherweise die auf Game appHzierten niedenno- 
lekularen Praparationen sowie die Schlichten von Geweben durch Behandlung mit wSfingen Fluida ausgewaschen, wo- 
bei diese Fluida neben Wasser noch Alkalispender sowie Tenside, vorzugsweise nichtionische oder anionische Tenside, 
aufweisen. Fur die Entfernung von niedermolekularenl^arationen von Wirkwaren ist es daneben noch bekannt, diese 
niedermolekularen Praparationen mittels organischen LSsungsmitteln, beispielsweise Perchlorethylen oder Nethylen- 
30 chlorid, zu entfemea 

Die vorstehend beschriebenen bekannten \ferfahren weisen den Nachteil auf, daBbeider Behandlung mit wSfirigen 
S ystemen ein nachtragliches Trocknen der gewaschenen FISchengebilde, bzw. Game erforderlich ist, was wegen der ho- 
hen VerdampftmgswaiTnedesWas 

DarOber hinaus werden teilweise pro kg Ware zwischen etwa 5 1 und etwa 300 1 Wasser benStigt, so dafi entsprechend 
35 hone Abwassermengen anfallen. 

Bei der Verwendung von organischen Ldsungsmitteln sind erhdhte Sicherheitsvorkehrungen zu treflfen. AuBerdem 
wird durch die behandelte Ware, insbesondere bei synthesefaserhaltigen Waren, ein Tal des Losungsnrittels, d h. zwi- 
schen etwa 0,5 Gew.-% bis etwa 2J5 Gew.-%, von der Ware adsorbiert Daneben ist es bei paraffinhaltigen Praparationen 
bisweilen erforderlich, die jeweils so praparierte Wue zunachst im wSBrigen System und anschliefiend mit LSsungsmit- 
40 teln zu behandeln, mn die Preparation restlos zu entfernen. 

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein \ferfahren der angegebenen Art zur \ferfQgung zu stellen, 
durch das die vorstehend genannten Faserbegleitstoffe besonders gut entfemt werden k&meo. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemSB durch ein \ferfahren nrit den kennzeichnenden Merkmalen des Patentanspruchs 
Igeldst 

45 ErfindungsgemSB wird somit ein \ferfahren zur Vorbehandlung von textilen Flachengebilden oder Garnen vorgeschla- 
gen, bei dem das Flachengebilden oder Gam zur Entfernung der Faserbegleitstoffe mit einem Fluid behandelt wird, wo- 
bei dieses Fluid ein Qberkritisches Fluid ist Hierbei wird unter dem Begriff Qberkritisches Fluid ein solches System ver- 
standen, bei dem der Druck und/oder die Ibmperatur des Fluids oberhalb des fiir das jeweiHge Fluid charakteristischen 
kritischen Druckes, der fur das jeweilige Fluid charakteristischen kritischen lemperatur und/oder das \folumen unterhalb 

50 dem kritischen Volumen liegen. Mit anderen Worten befindet sich somit das Oberkritische Fluid oberhalb des kritischen 
Punktes, wobei ein derartiges System auch als superkritisches Gas oder FlOssigkeit im superkritischen Zustand bezeich- 
net wird In diesem Zustand weist das Oberkritische Fluid annShernd die ViskositSt des entspiechenden Gases und eine 
Dichte auf, die annSherungsweise der Dichte des entsprechend verflflssigten Gases entspricht 
Das erfindungsgemaBe Verfahren weist eine Reihe von \forteilen auf. So lassen sich mit dem Qberkritischen Fluid die 

55 zuvor genannten Faserbegleitstoffe besonders gut und schnell entfernen, was auf die zuvor genannte, mit einem Gas ver- 
gleichbar geringe Viskositat und die mit einer entspiechenden FlOssigkeit vergleichbare Dichte erklart wird Mit anderen 
Worten wird durch An wendung des Qberkritischen Fluids bedingt durch dessen niedrige Viskositiit die Kinetik des S toff- 
austausches erhdht, wahrend die mit einer entspiechenden FlOssigkeit vergleichbare Dichte des Oberkritischen Fluids 
dessen gute LSsevermdgen fur die vorstehend genannten Faserbegleitstoffe sicherstellL DarOber hinaus besteht der \for- 

60 teil, daB bei dem erfindungsgemiBen Verfahren kein Abwasser auftritt, da die Faserbegleitstoffe nach dem Entfernen von 
der Ware in dem aberkritischen Fluid geldst dispergiert und/oder emulgiert sind und relativ kicht tneraus entfemt werden 
kdnnen. Auch ist im Vergleich zu den vorstehend beschri benen bekannten \ferf ahren die Energiebilanz bei dem erfin- 
dungsgemMBen Vferfahren wesentlich gflnstiger, da nicht, wie bei An wendung von wSBrigen Systemen, die Ware nach der 
Entfernung der Faserbegleitstoffe getrocknet werden muB. Vidmehr bewirken eine einf ache lemperatur- bzw. Druckab- 

65 senkung und/oder eine VergrBBerung des Volumens, daB das Qberkritisch Fluid in das entsprechende Gas umgewandelt 
wird, wfihrend die hierin geldsten Faserbegleitstofife als fiiissige oder feste Produkte zuruckbleiben. Dies wiederum fiihrt 
dazu,daBdi so von dem ilberkritischen Fluid abgetrennten Faserbegleitstoffe einfach aufgearbeitet und/oder wiederver- 
wendet werden kdnnen, so daB si ohne grobe Reinigung erneut beispi lsweise zum Praparieren bzw Schlichten verwen- 
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j det werden kdnnen. 

Die zuvor beschriebeoe Isolierung der FaserbegleitstofFe, die bei dan erfindungsg miBen Verfahren in besonders ein- 
facfaer Weise dutch eine Temperatur- bzw. Druckabsenkung und/oder eine \%rgr5Berung des \folumens eneicht werden 
kann, bietet rich insbesondere dann an, wenn das erfindungsgemMBe \ferfahren zur Reinigung eingesetzt wird. Hierbei 
fallen dann die in dem flberkritischen Fluid geldsten, dispeigierten und/oder emulgierten Fette, Wachse und sonstige Ver- s 
schmntzungen bei einer entsprechenden Temperatur- bzw. Druckabsenkung und/oder einer \blumenvergr66erung des 
flberkritischen Fluids als feste bis pastdse Masse an. 

Wird darflber hinaus noch bei dem erfindungsgemaBen \ferfahren als flberkritisches Fluid ein nicht toxisches System 
verwendet, so hat dies den weiteren Afateil, daB selbst bei einer pldtzlich auftretenden Unchchti^eit in der jeweils ein- 
gesetzten Maschine keine giftigen StofFe in die Atmosphare entweichen kdnnen* Selbst wenn die jeweils behandelte 10 
Ware einen Tfeil des Qberkritischen Fluids adsorbiert, was bei der \ferwendung von Ferchlocethylen nach dem bekannten 
Verfahren der Fall ist, kann dieser von der Ware adsorbierte Anteil besonders einfach und schnell entfemt werden, da 
hierfur lediglich eine Druck-, lemperaturemiedrigung und/oder \blumenvergr6Berung erfbfderiich sind, um den adsor- 
bierten Anteil des flberkritischen Fluids restlos aus der jeweils behandelten Ware zu entfernen. 

Oblicherweise werden bei dem erfindungsgemaBen Vferfahren die Flachengebilde oder Game mit dem Uberkritischen is 
Ruid etwa 30 Sekunden bis etwa 60 Minuten behandelt Hierbei hangt die Behandlungszeit von der jeweils behandelten 
ChargengrdBe, den zu entfernenden Faserbegleitstoflfen, der Warendichte und dem eingesetzten Qberkritischen Fluid ab, 
wobei festgestellt werden konnte, dafi vorzugsweise Behandlungszeiten zwischen etwa 2 Minuten und etwa 15 Minuten 
ausreichen, um die auf Game oder Flachengebilde applizierten Praparationen restlos zu entfernen. Diese relativ kurzen 
Behandlungszeiten gelten insbesondere fur solche Anwendungsfalle, bei denen die jeweils zu behandelnde Ware auf- 20 
grund ihrer Warenstruktur bzw. ihrer Warenaufmachung besonders gut zu durchstrdmen ist, was beispielsweise fiir Fla- 
chengebilde mit einem Quadratmetergewicht zwischen etwa 80 g und etwa 150 g oder fur die Strangbehandlung von RS- 
chengebilden zutrifft 

Die bei dem erfindungsgemSBen Verfahren angewendete Behandlungstemperatur richtet sich nach dem jeweils ver- 
wendeten Ruid und der zu behandelnden Ware. Obficherweise liegt diese Temperatur zwischen etwa 8°C und etwa 25 
250°Q vorzugs weise zwischen etwa 31°C und etwa 197°C, wobei beispielsweise bei Ttoren aus Wblle oder Baumwolle 
vorzugsweise die Ternperaturen nicht flber 100°C betragen soilen. Bei Waren aus Synthesefasern bzw. mit einem Syn- 
thesefaseranteil kdnnen auch Ternperaturen zwischen etwa 100°C und etwa 200°C vorzugsweise Temr^raruren zwi- 
schen etwa 100X arid etwa 150^ angewe 

dung des Qberioitischen Fluids die Gefahr der Bildung von Lauffalten verringert wird. Weiterhin wurdebeobachtet, daB 30 
im Vergleich zu oner w&Brigen Behandhmg die Stnikturentwicklung, d h. das Vblumen der behandelten Ware, verbes- 
sert wurde, so daB insbesondere fur solche Waren, bei denen dutch die \forbehandlung die Stxukturentwicklung ausgeldst 
wird, das erfindiingsgemMfie \ferfahren besonders gut einsetzbar ist Auch wird bei den zuvor genannten relativ hohen 
Ternperaturen, d. h. Ternperaturen zwischen etwa 100 und etwa 180°Q die L5slichkeit der Praparationen vergrdBert, so 
daB die Behandlungszeiten entsprechend verkflrzt werden kdnnen. 35 

Der bei dem ernndungsgernMBen \ferfahren anzuwendende Druck richtet rich nach dem jeweils eingesetzten Fluid. 
Oblicherweise variiert dieser Druck zwischen etwa 30 bar und etwa 230 bar; vorzugsweise zwischen etwa 70 bar und 
etwa 300 ban 

GnmdsStzlich kann bei dem erfindungsgemaBen \fcfahren als flberkritisches Ruid jedes System eingesetzt werden, 

^ftf ff^h jmtftr /ten mvnr gmmntm DmpmUmn imH nrflrfrgn im ttteHmricrtien Zngfand hgfindeT ^foraiggweise wtav 40 

den hierfur als flberkritisches Fluid Alkane, insbesondere Ethan, Propan oder Fentan, Ammomak, Fluor-Chlor-Alkane, 
Kohlendioxid und/oder Kohlenmonoxid jeweils allein oder in Mischungen mi teinander eingesetzt So ist beispielsweise 
das flberkritische Fluid Ethan fur solche Behandlungen geeignet, bei denen die Behandlungsteinperaturen oberhalb von 
etwa 35°C und der Behartdhmgsdruck flber etwa 50 bar liegen. Das flberkritische Fluid Propan wird fur Behandlungen 
mit einer lemrxraturoberrialb von etwa 100X und einem Driick oberhalb von etwa 42 bar; to flberkritische Ruid Pen- 45 
tan wird fur Behandlungen bei Ternperaturen oberhalb etwa 1 97°C und einem Druck oberhalb von etwa 34 bar, das flber- 
kritische Ruid Ttifluor-Chlor^Ethan wird fur Behandhrngen bei Temr^raturen oberhalb von etwa 29°C und einem Druck 
oberhalb von etwa 38 bar; das flberkritische Fluid Ethylen wird fur Behandlungen bei einer Temperatur oberhalb von 
etwa 9°C und bei einem Druck von etwa oberhalb 50 bar und das flberkritische Ruid Ammoniak wird beispielsweise bei 
einer Behandlung oberhalb von 132°C und einem Druck oberhalb von etwa 120 bar eingesetzt so 

Besonders gute Ergebnisse erzielt man bei der \fcrbehandlung von Gamen bzw. Flachengebilden mit tiberkritischem 
Kohlendioxid bei Behaixflungstemperaturen von oberhalb etwa 32°C und einem Behandlungsdruck von oberhalb etwa 
74 bar, da dieses flberkritische Ruid sehr gute Ldseeigenschaften fur eine Reihe von Praparationen hat Darflber hinaus 
ist es ferner untoxisch, so daB bei einer Undichtigkeit in der jeweils fiir die Durchfiihrung des erfindungsgemafien \fer- 
f aniens verwendeten Maschine hier keine nennenswerte Gefahr auftritt, weil in diesem Fall das flberkritische Ruid als 55 
Xohlendioxid-Gas entweicht Auch kdnnen wegen der vorstehend genannten, relativ niedrigen kritischen Ibmperatur 
mit flberkritischem Kohlendioxid insbesondere gut solche Waren behandelt werden, bei denen beispielsweise ein zu star- 
kes Schrumpfen oder Verfilzen verhindert werden soil, so daB mit einem derartigen flberkritischen Ruid besonders gut 
Praparationen auf Woll- oder Baumwollartikeln entfemt werden kdnnen. Auch konnte festgestellt werden, daB sich ein 
derartiges flberkritisches Fluid fiir die Rohwollwasche einsetzen lSBt, da hiermit neben den natfirlichen F tten undWicb- 60 
sen der Rohwolle auch besonders gut und schnell sonstige Vferschmutzungen, wie beispielsweise Schmutzpartikel, Staub, 
Urin, Kot entfemt werden kdnnen. 

Ferner ist es mdglich, anstelle der einzelnen vorstehend genannten flberkritischen Fhnda eine Mischung von flberkri- 
tischen Ruida zu verwenden, wobei vorzugsweise auch binare und temare Gemische eingesetzt werden. Hierdurch wird 
es ermdglicht, di Hgenschaften des jeweils eingesetzten Ruidgemisches auf di jeweiligen Anforderungen, d. h. di je- 65 
weils applizierte Preparation bzw. die vorhandenen Faserbegleitstofife und die zu behandelnde Ware, anzupassen. Wird 
beispielsweise von dem eingesetzten Ruidgemisch gefordert, daB es gleichzeitig niedennolekulare und hochmolekulare 
Praparationen entfernen soli, so mpfiehlt es sich, in einem derartigen Fall beispielsweise mit einem binMren Gemisch ei- 
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nes chlorierten Alkans bzw. Alkens und ein m Alkohol, vorzugsweise Ethanol, zu arbeiten. Hierbei wind die niedermo 
lekulare Preparation und ein Teil der hochmolekularen Preparation von dem chlorierten Alkan bzw. Aiken, wie beispiels- 
weise Ttf chlorethylen oder Methylenchlorid, geldst, wShrend der nocfa verbleibende Anteil der hochmolekularen Prapa- 
rationen dutch den Alkohol entfemt winL 
5 Eine weitere Ausfilhrungsform des erfindungsgem§6en \ferfahrens sieht vor, daB dem aberkritischen Fluid bzw. Ruid- 
gemisch ein Moderator zugesetzt wird Hierbei werden durch Zusatz des Moderates, der sich nicht zwangslaufig im 
Qberkritischen Zustand befinden muB, gezielt die Ldseeigenschaften fur Pra^aranonen bzw. bestimmte sonstige Faserbe- 
gleitstoffe eines derartigen Qberkritischen Fluids bzw. Fluidgemisches auf di jeweiligen Anforderungen abgestimmt, so 
daB hierdurch auch besonders gut wasserldsliche Prfiparationen oder \ferschmntzungen, wie Kot, Urin, Staub entfemt 

10 werden kSnnen. So konnte beispielsweise festgestellt werden, daB mit Qberkritischem Kohlendioxid, das einen Zusatz 
Von Wasser als Moderator aufwies, besonders gut eine Mischung von einer niedermolekularen Preparation, bestehend 
aus h5heren Paraffinkohlenwasserstofifen mit Emulgator, mit hdhermolekularen Prapararionen, bestehend aus Polyacryl- 
saurederivaten, Polyesterharzen oder Poiyvinylacetaten (vollverseift oder teilverseifl), entfemt wurde, so daB ein derar- 
tiges System insbesondere zum Entschlichten von Webwaren besonders gut geeignet ist 

is Eine andere Ausfiihrungsform des erfindungsgemSBen \ferfahrens sieht vor; daB als Moderator zusatzlich zu dem Was- 
ser oder anstelle des Wasser Tbnside, insbesondere nichtionische oder anionische Ten side, zugesetzt werden. Durch ei- 
nen derartigen lensidzusatz erhdht sich das LBsevenndgen des Qberkritischen Fluids bzw. Fluidgemisches fur insbeson- 
dere hdhermolekulare Prapararionen oder Verschmutzungen, wie z. B . S taub, Kot und/oder Urin, so daB dieses System 
ebenfalls insbesondere zum Entschlichten eingesetzt wird Bei besonders schwer I6slichen niedermolekularen Pripara- 

20 tionen, die beispielsweise aus hSheren Paraffirikohlenwasserstoffen bestehen, reicht in der Regel das Qberkritische Ruid, 
beispielsweise Kohlendioxid oder die zu vor genannten Alkane, allein. Hingegen kann es bei solchen niedermolekularen 
Priparationen, die polare Bestandteile aufweisen, empfehlenswert sein, dem Qberkritischen Fluid Wasser und/oder die 
zuvor genannten Tenside zuzusetzen, um hierdurch schneller noch die polaren Substanzen zu entfernen. 
Bei den als Moderator verwendeten Ibnsiden handeltes sich Qblkherweise um die an sich bekannten nichtionischen 

25 oder amorrischen Tenside, wie beispielsweise Alkylbenzolsulfate, -sulfonate, fineare Alkylsulfate, -sulfonate, ethox- 
ylierte Alkylphenole und/oder ethoxylierte Fettalkohole, wobei sowohl die zuvor genannten Produkte allein als auch in 
Mischung eingesetzt werden kdnnen. : v . v « . . 

Oblicherweise liegen die zuvor genannten Mbderatoren in dem flberkritischen Fluid bzw. Fluidgemisch in einer Kon- 
zentration zwischen etwa 1 \bL-% und etwa 1 0 \bL- %, vorzugsweise zwischen ctwa 2 \bL-% und etwa 5 \bL-%, bezo- 

30 gen auf das \folumen des verwendeten Fluids bzw. Fluidgemisches, vor. 

Abhangig von der jeweils zu behandelnden Ware und deren Aufrnachung richtet sich bei dem erfindungsgemaJJen \fer- 
fahren das Hottenverhiltnis. Oblicherweise variiert es zwischen einem Wert von 1 : 2 bis etwa 1 : 100, vorzugsweise 
zwischen etwa 1 : 8 bis 1 : 25. Soil beispielsweise die medermolekulare Preparation von einem als Kreuzspule aufge- 
machten Gam entfemt werden, so kann dies bei relativ niedrigen RottenverhaTtmssen, beispielsweise Rottenverhaltnis- 

35 sen zwischen 1 : 2bis 1 : 10, geschehen. Soil hingegen eine hochmolekulare Preparation von einem auf einen Warentra- 
ger aufgewickelten Flachengebilde, beispielsweise einem Gewebe, entfemt werden, so liegt hierbei Qblicherweise das 
Rottenverhllliiis zwischen 1 : 8 bis etwa 1 : 20. Bei einer Strangbehandlung von Flachengebilden, beispielsweise Ge- 
webe, Singlejersey in Schlauchfonn oder aufgeschnitten, kann abhangig von der jeweils eingesetzten Mascfaine das Flot- 
tenverhaTtnis variieren. Bei den sogenannten Kurzflottenmaschinen variiert das FlottenverhSltnis in einem Bereich zwi- 

40 schenetwal :5bisetwal : 15, walirenddieOverfow-TVpenuT)ficherweisebd 
1 : 20 bis etwa 1 : 40 arbeiten* 

Eine weitere AusfQhrungsform des erfindungsgerniBen \ferfahrens sieht voi; daB wShrend der Behandhmg das Qber- 
kritische Fluid kontinuierlich gereinigt wird. Hierdurch wird eine Erhtihung derLflsekinetik der Faserbegleitstoflfe er- 
reicht, da die Konzentration der abgeldsten bzw. abgesch wemmten Faserbegleitstoffe in dem Fluid durch die kontinuier- 

45 liche Reinigung desselben auf einen geringen Wert gehalten wird. SeIbstverst§ndKch ist es jedoch audi mSglich, insbe- 
sondere bei groben Rottenverhaltnissen, auf eine derartige kontinuieriiche Reinigung des jeweils verwendeten Fluids 
bzw. Fluidgemisches zu vendchten, so daB nach Beendigung der Behandlung das ndt den Faserbegleitstoflfen beladene 
Fluid regeneriert wird 

Zur Regeneration des mit den Faserbegleitstofifen beladenen Ruids bestehen mehrere Mdglichkeiten. So sieht eine 
50 weitere AusfOhrun gsform des erfindungsgemSBen \ferfahrens vor, daB das beladene Ruid fiber entsprechende Filter ge- 
pumpt wird, wobei diese Filler die geldsten Faserbegleitstofie adsorbieren bzw. die abgeschwemmten Faserbegleitstoffe 
abfiltrieren. Hierfiir eignen sich insbesondere die an sich bekannten Kieselgel-, Kieselgur-, Kohle-, Zeolithe- und Alumi- 
niumoxidfilter. 

Femer besteht die Mdglichkeit, das mit den Faserbegleitstoffen beladene Fluid bzw. Ruidgemisch durch eine Tempe- 
55 ratur- bzw. Druckerniedrigung oder eine Volumenvergr5fierung zu regenerieren. Hierbei wandelt sich das Qberkritische 
Ruid in das entsprechende Gas bzw. das Oberkritische Ruidgemisch in die entsprechenden Gase um, das bzw. die dann 
entsprechend auf gef angen wird bzw. werden und erneut zur Entf ernung von Faserbegleitstoffen verwendet werden kon- 
nen. Hierbei scheiden sich die Faserbegleitstoffe als MOssige oder feste Produkte ab, die entsprechend, wie vorstehend 
beschrieben, erneut fur die weitere PrSparierung bzw. Schlicfatung von Garnen einsetzbar sind oder zur Isolierung wert- 
60 voller Rohstoffe weiter aufgearbeitet werden kdnnen. 

fine andere AusfQhrungsform des erfindungsgemafien \ferfahrens sieht einen Zweistuf enprozeB vor. Hierbei wird in 
der ersten Srufe di Ware mit einem nicht Qberkritischen Fluid behandelt In der sich hier anschlieBenden zweiten Stufe 
werden die Druck-, Temperatur- und/oder \blumenbedingungen derartig geandert, daB das zunachst nicht Qberkritische 
Fluid in den Qberkritischen Zustand QberfUhrt wird, wobei eine derartige Behandlung nur sinnvollerweise mit solch n 
65 Ruida durchgefllhrt werden kann, die unter Raiimtemr^eraturbedingungen flQssig sind. 

In Abwandlung der zuvor beschriebenen Verfahrensvariante sieht eine andere AusfQhrungsform des erfindungsg mS- 
Ben Verfahrens vor, daB die zweite Stufe mit einem anderen Ruid durchgefOhrt wird als di ersteStuf . So kdnnen bei- 
spielsweise Waren zunachst mit Wasser, wSBrigen Systemen oder organischen Ldsungsmitteln behandelt werden und 
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ggf. nach mechanischer Entfernung des Wassers bzw. der oiganischen Losungsmittel anschlieBend der Behandlung mit 
dem uberkritischen Ruid unterworfen werden, wobei hierdurch eine Vferdrangung des bereits mit Faserbegleitstoffen, 
insbesondere mit Verschmutzungen (z.B. Kot, Urin, Staub) beladenen Wassers bzw. der oiganischen Losungsmittel 
durch das uberkritische Fluid erfolgt Dutch eine derartige \ferfahrensweise, die ein besonders gutes Entfernen sowohl 
von polaren als auch nicht polaren Faserbegleitstoffen sicherstellt, wird zudem noch erreicht, daB im Falle der An wen- 
dung von Wasser eine energieaufwendSge Trocknung entfallen kann und im Falle der Verwendung von organischen L6- 
sungsmitteln keine Adsorption derselben an der ^fcre stattfindet 

Wie bereits vorstehend ausgefQhrt, kann zurDurchftttirung des erfindungsgemiBen \ferfahrens die hierbei zu behan- 
delnde Ware unterschiedlich aufgemacht sein* So ist es beispiels weise mdglich, die Ware auf einen Warentrager aufzu- 
wickeln, dh. bei Garnen auf einen entsprechenden Kreuzspultrager und bei FISchengebilden auf einen entsprechenden 
Baum, und anschlieBend die so aufgemachte Ware in einem Autoklaven unter den vorstehend genannten Bedingungen 
mit dem Oberkritischen Ruid zu behandela Insbesondere bei solchen FISchengebilden, bei denen durch die \forbehand- 
lung eine Struktur entwickelt werden soil, ist es empfehlenswert, eine Strangbehandlung vorzunehmen. Hierzu wird ein 
endloser Strang kontinuierlich mit einer vorgegebenen Geschwindigkeit innerhalb eines als Jets ausgebildeten Autokla- 
ven transportiert, wobei die in Strangform aufgemachte Ware zeitweise in das Uberkritische Ruid eintaucht 

Vorteilhafte Weiterbildungen des erfindungsgemSBen Verfahrens sind in den Unteransprfichen angegeben. 

Das erfindungsgemMBe Verf ahren wird nachfolgend anhand von zwei Ausfiihrungsbeispielen naher erlautert 

Beispiel 1 

IS Gam- und Naschenwarenproben, nachfolgend bezeichnet mit Garn 1 bis 8 und Maschenware 9 bis IS, wurden in 
einem Laborautoklaven unter folgenden Bedingungen behandelt: 
Ruid: Oberkritisches Kohlendioxid 
Behandlungszeit: 2 Minuten 
Behandlungsdruck: 90 bar 
Behandlungstemperatun 50°C 

\bn jeder der 15 Proben wurden vor und nach der Behandlung durch Extraktion in Anlehnung an DIN 54 278 diePra- 
parationsnrittelauflage bestimmt, wobei anstelle der in der Norm vorgeschlagenen losungsmittel eine Siikzesavextrak- 
tion mit THchlorethylen und Wasser dmcfageffihrt wurde. Bei polyesterhaltigen Proben wurden zusStzlich im Trichlore- 
thylenextrakt die Konzentration der extrahierten Oligomere nach Textil-Praxis 28, 1973, S. 345 quantitativ bestimmt und 
in Abzug gebracht 

Die Ergebnisse sind in der nachfolgenden Tabelle 1 zusammengefafit: 

Tabellel 

Praparationsmittelauf lage in Gew.-* 
vor der Behandlung nach der Behandlung 



Garn 1 




4.8 


0,2 


Garn 2 




6,2 


0,1 


Garn 3 




0,9 


< 0,05 


Garn 4 




2.1 


0,15 


Garn 5 




2,5 


0,08 


Garn 6 




3.1 


0,1 


Garn 7 




2,6 


0,1 


Garn 8 




1,8 


0,05 


Maschenware 


9 


7.5 


0.1 


Maschenware 


10 


6,3 


0,2 


Maschenware 


11 


2,4 


< 0,05 


Maschenware 


12 


4,8 


0,15 


Maschenware 


13 


5.2 


0,12 


Maschenware 


14 


3,7 


0,2 


Maschenware 


15 


3.3 


0,1 



Wie dieser labelle zu entnehmen ist, sind durch die vorstehend beschrieben B handlung all Praparationen nan zu 
quantitativ entf rat worden. Hierbei handelte es sich urn niedermolekulare Praparationen, wi durch infrarotspektrosko- 
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pische Untersuchungen sowie an der Hand der Konsistenz der extrahierten Praparationen festgestellt werden konnte. 

Beispiel2 

5 10 Gewebeproben, di nachstehend mit Gewebe 1 bis 10 bezeichnet sind, wurden in dem zuvor genannten Laborau- 
toklaven unter folgenden Bedingungen behandelt: 

Fluid: Oberkritischen Kohlendioxid mit 4 VoL-% Wasser und 2 Gew.-% anionisches Tensid 
Behandhmgszeit: 4 Minuten 
Behandhingsdruck: 110 bar 

to Behandlungstemperatur: 70°C 

\fan den Gewebeproben wuiden zunachst die auf die Kette applizierte Schlichte (hocbmolekulare Preparation) quali- 
tativ dutch Anfarbung nach Melliand Textilberichte, (1980), S. 271 und (1981), S. 179 ermittelt Hierbei zeigte sich, daB 
auf den Geweben 1 bis 4 eine Polyesterharzschlichte, auf den Geweben 5 bis 7 eine Polyacrylatschlichte, auf den Gewe- 
ben 8 und 9 eine Polyvinylacetat-Schlichte und auf dem Gewebe 10 eine Caiboxymethylzelluloseschlichte vorhanden 

is war. 

Sowohl vor als aucb nach der Behandlung wurde durch quantitative Extraktion in Anlehnung an DIN 54 278 die Pra- 
parationsmittelaufiage beschrieben, wobei jedoch hierbei eine sukzessive Extraktion mit THchlorethylen und Wasser 
durchgeftthrt wurde. In dem THchlorethyienextrakt wurden fDr die polyesterhaltigen Gewebe zusatzlich noch, wie vor- 
stehend beschrieben, die Konzentration an mitextrahierten Oligomeren bestimmt und bei den nachfolgenden Tterten ent- 
20 sprechend abgezogen. Das Ergebnis der quantitativen Pdiparationsmitteibestimmung ist in der nachfolgenden labelle 2 
wiedecgegeben: 

Tabelle2 

2s Praparationsmittelauf lage 

in Gew.-% 

vor der Behandlung nach der Behandlung 



30 


Gewebe 


1 


4.2 


0,2 




Gewebe 


2 


3,8 


0,1 




Gewebe 


3'. 


3,3 


0,25 


35 


Gewebe 


4 


2,9 


0,15 




Gewebe 


5 


A, 7 


0,2 


40 


Gewebe 


6 


5,2 


0,2 


Gewebe 


7 


5,5 


. 0,25 




Gewebe 


8 


3,8 


0,1 


45 


Gewebe 


9 


3,9 


0,2 




Gewebe 


10 


A, 2 


0,4 



Wie der vorstehenden labelle 2 zu entnehmen ist, wird durch die Behandlung mit dem iibetkritischen Fluid innerhalb 
50 von kurzester Zeit die Schlichte soweit entfernt, dafi die Ware einwandfrei gefarbt werden konnte. 

PatentansprQche 

1 . Verf ahren zur Vorbehandlung von textilen Flachengebilden oder Garnen, bei dem die Flachengebilde odea* Game 
55 zur Entfernung der Faserbegleitstoffe mit einem Fluid behandelt werden, dadurch gekennzeichnet, dafi als Ruid 

ein uberkritisches Ruid verwendet winL 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafi das Flachengebilde bzw. Gam mit dem iiberkritischen 
Ruid etwa 30 Sekunden bis etwa 60 Minuten, vorzugsweise etwa 2 Minuten bis etwa IS Minuten, behandelt wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder % dadurch gekennzeichnet, dafi das Rachengebilde bzw. Garn bei Ibmperatu- 
60 ren zwischen etwa 8°C und etwa 250°C, vorzugsweise zwischen etwa 31°C und etwa 197°C behandelt wird. 

4. Vferfahren nach einem der vorangehenden Ansprflche, dadurch gekennzeichnet, daB der Druck bei der Behand- 
lung zwischen etwa 30 bar und etwa 300 bar variiert wird 

5. Verfahren nach einem der vorang henden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dafi als Qberkritisches Ruid Al- 
kane, Ammoniak, Ruor-Chlor-Alkane, Kohlendioxid und/oder Kohlenmonoxid j w ils allein oder in Mischung 

65 eingesetzt wird. 

6. Verfahren nach ein m der vorangehenden Ansprucbe, dadurch gekennzeichnet, dafi dem iiberkritischen Ruid in 
Moderator zugesetzt wird. 

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dafi der Moderator Wasser ist 



6 
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8. Verfahren nach einem der Anspriiche 6 oder 7, daduich gekennzeichnet, daB als Moderator Tenside, insbeson- 
dere nichtiooische und/oder anionische Tfenside, verwendet werden. 

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 6 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB der Moderator in dem tiberkritischen 
Fluid in einer Konzentration zwischen etwa 1 \bL-% und etwa 10 VoL-% 9 vorzugsweise zwischen etwa 2 

und etwa 5 VoL-%, vorhanden ist 

10. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, daB das Flach ngebilde bzw. 
Garn in einem Flottenverhaltnis zwischen etwa 1 :3bisl : 100, vorzugsweise etwa 1 : 8 bis 1 : 25, behandelt wird. 

11. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dafi wShrend der Behandlung 
das (iberkritische Fluid kontinirierlich gereinigt wird. 

12. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, daB das zur Behandlung ver- 
wendete Fluid durch Expansion regeneriert wird. 

13. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dafi wahrend der Behandlung 
der Druck, die lemperatur und/oder das Volumen des Ruids verandert werden. 

14. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dafi eine erste Behandlung mit 
einem nicht Oberkritischen Ruid und anschliefiend eine zweite Behandlung mit einem Ruid im iiberkritischen Zu- 
stand durchgefiihrt wird. 

15. Verfahren nach Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, dafi bei der ersten Behandlung ein anderes Ruid ver- 
wendet wird als bed der zweiten Behandlung. 

16. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dafi das Flachengebilde bzw. 
Garn auf einen Warentrager aufgewickelt und im aufgewickelten Zustand behandelt wird. 
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